Спектрофлуориметрическое определение алюминия (iii) с использованием 8-оксихинолина by Савосько, Ирина Валерьевна
90 ISSN 1683-0377. Òðóäû ÁÃÒÓ. 2015. № 4. Õèìèÿ, òåõíîëîãèÿ îðãàíè÷åñêèõ âåùåñòâ è áèîòåõíîëîãèÿ 
УДК 543.042.034.7 
И. В. Савосько 
Белорусский государственный технологический университет 
СПЕКТРОФЛУОРИМЕТРИЧЕСКОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АЛЮМИНИЯ (III) 
С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ 8-ОКСИХИНОЛИНА 
Разработана методика спектрофлуориметрического определения алюминия (III) в продуктах 
питания с использование органического реагента 8-оксихинолина. Показана перспективность 
использования 8-оксихинолина, по сравнению с другими органическими реагентами, для опре-
деления алюминия (III). 
При разработке методики были оптимизированы условия проведения фотометрической ре-
акции. Исследованы способ создания оптимальной среды, подбор концентрации реагента, усло-
вий образования устойчивых комплексов алюминия (III) с реагентом (время развития окраски, 
значение рН среды, температурно-временные параметры предварительной обработки растворов, 
условия экстрагирования). 
Проведены исследования по обоснованию выбора условий измерения аналитического сиг-
нала (интенсивности люминесценции). Установлены значения начальных и конечных длин волн 
монохроматоров регистрации и возбуждения, получены спектры возбуждения и испускания  
8-оксихинолина и его комплекса с Al (III). 
Выполнены исследования возможности устранения мешающих ионов при анализе реальных 
объектов. 8-Оксихинолин образует комплексы со многими металлами, поэтому их необходимо 
предварительно отделять либо на стадии пробоподготовки, либо в процессе проведения экс-
тракции комплекса. 
Изучена зависимость аналитического сигнала от концентрации анализируемого комплекса в 
диапазоне концентраций (1−10) · 1−5 моль/л. В качестве раствора сравнения использован хлоро-
формный раствор 8-оксихинолина. 
Ключевые слова: спектрофлуориметрия, флуоресцентная спектроскопия, фотолюминес-
ценция, алюминий (III), экстракция, 8-оксихинолин, спектры испускания. 
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SPECTROFLUORIMETRIC DETERMINATION OF ALUMINIUM (III) 
WITH THE USE 8-OXYHINOLIN 
The procedure of aluminium (III) spectrofluorimetric determination in foodstuffs with the use 
of 8-oxyhinolin is developed. The promising use of 8-oxyhinolin is shown for aluminium (III)  
determination. 
At the development procedure the conditions of photometric reaction realization were optimized. 
The optimal medium creation method, analytical reagent concentration, conditions of steady aluminium 
complexes with reagent formation (time of color development, pH value, temperature-temporal pa-
rameters of solutions pretreatment, conditions of extraction) were investigated. 
The research of analytical signal measuring choice (intensities of luminescence) was conducted.  
The values of initial and eventual wavelengths of registration and excitation monochromators are set, the 
excitation and emitting spectrums of 8-oxyhinolin and its complex with aluminium (III) are measured. 
Studies of possibility of eliminating mixing ions are undertaken when analysing the real objects. 
8-oxyhinolin forms complexes with many metals, therefore they must be preliminary separated on the 
stage tests preparation or in the process of realization of complex extraction. 
Dependence of analytical signal is studied on the concentration of analyzable complex in the range of 
concentrations (1−10) · 1−5 mol/l. Chloroform solution of 8-oxyhinolin is used as solution of comparison. 
The worked out methodology can be applied in analytical laboratories to certify the quality of 
foodstuff. 
Key words: spectrofluorimetry, fluorescent spectroscopy, photoluminescence, aluminium (III), ex-
traction, 8-oxyhinolin, spectrums of emitting. 
Введение. Основным источником поступ-
ления алюминия (Al (III)) в организм человека 
является пища. К числу других источников от-
носятся вода, атмосферный воздух, лекарствен-
ные препараты, алюминиевая посуда, дезодо-
ранты и прочее. С водой поступает не более 
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5−8% от суммарно поступающего в организм 
человека количества алюминия. Совместный 
комитет экспертов ФАО/ВОЗ по пищевым до-
бавкам установил величину переносимого су-
точного потребления (ПСП) на уровне 1 мг/кг 
веса. Суточное потребление алюминия взрос-
лым человеком может достигать 60−90 мг, но 
на практике редко превышает 35−49 мг и силь-
но зависит от индивидуальных особенностей 
организма и режима питания. 
Метаболизм Al (III) у человека изучен не-
достаточно, однако известно, что неорганиче-
ский Al (III) плохо всасывается и большая часть 
его выводится из организма. Тем не менее, 
накопление Al (III) в организме может возник-
нуть как побочный процесс на фоне какого-
либо основного заболевания. 
Al (III) может стать причиной появления 
нарушения психомоторных реакций у детей, 
анемии, головной боли, заболеваний почек и 
печени, слабоумия у пожилых пациентов, 
неврологических изменений. Методики опре-
деления микроколичеств Al (III) в пищевых 
продуктах отсутствуют [1]. 
Основной недостаток существующих мето-
дик анализа на содержание алюминия в объек-
тах окружающей среды – невозможность опре-
деления микроколичеств алюминия и длитель-
ность анализа. В основном существующие ме-
тодики по данному вопросу посвящены анализу 
сплавов [1]. 
Таким образом, задача определения микро-
количеств Al (III) в продуктах питания пред-
ставляется весьма актуальной. Систематизация 
имеющихся методов анализа, выбор наиболее 
перспективных направлений по теме и даль-
нейшая разработка методики определения 
Al (III) позволят решить указанные проблемы. 
Наряду со спектрофотометрическими мето-
дами анализа [2, 3], сегодня особое внимание 
стали уделять спектрофлуориметрическим ме-
тодам анализа или флуоресцентной спектро-
скопии [2–5]. Данные методы обладают исклю-
чительно высокой чувствительностью и дают 
универсальные возможности для изучения воз-
бужденных состояний молекул, фотохимиче-
ских реакций, динамики быстрых молекуляр-
ных процессов, структуры и свойств сложных 
химических и биологических объектов.  
Для спектрофлуориметрического определе-
ния алюминия предложено большое количество 
органических реагентов, которые образуют с 
ним устойчивые комплексы [1, 4−6]. Один из 
них – 8-оксихинолин (оксихинолин, оксин) 
(OX) – гетероциклическое органическое соеди-
нение состава C9H7NO. При взаимодействии 8-
оксихинолина с Al (III) атом металла замещает 
атом водорода фенольной группы и, кроме то-
го, координационно связывается с азотом, бла-
годаря чему образует очень прочные комплек-
сы с Al (III). Кроме того, OX широко использу-
ется как в спектрофотометрическом, так и в 
люминесцентном анализе, имеет низкую себе-
стоимость, поэтому он был выбран в качестве 
комплексообразующего реагента для разработ-
ки методики определения Al (III) спектрофлуо-
риметрическим методом. 
Основная часть. Спектрофлуориметриче-
ские методики определения Al (III) в виде ком-
плекса с OX были разработаны преимуще-
ственно для анализа металлов и сплавов, техно-
логических растворов [1, 4−6]. Для анализа 
продуктов питания они не применялись. Нам 
необходимо было модифицировать методику  
и адаптировать ее для нового объекта анализа.  
В этой связи в ходе проведения настоящего ис-
следования были решены следующие задачи: 
– оптимизация условий проведения фото-
метрической реакции. Было выполнено исследо-
вание влияния ряда факторов на фотометриче-
скую реакцию – способа создания оптимальной 
среды, концентрации аналитического реагента, 
условий образования устойчивых комплексов 
Al (III) с реагентом (время развития окраски, 
рН, температурно-временные параметры пред-
варительной обработки растворов, условия экс-
трагирования); 
– оптимизация условий проведения измере-
ния. Проведены исследования по обоснованию 
выбора длин волн возбуждения и испускания 
при снятии спектров возбуждения и испускания 
комплексов Al (III) с реагентом и нахождению 
области концентраций, в которой зависимость 
интенсивности люминесценции от концентра-
ции Al (III) является линейной; 
– устранение мешающих ионов. Оксихино-
лин образует комплексы не только с Al (III), но 
и со многими другими металлами. Часто в про-
дуктах питания содержатся соли таких метал-
лов, как Fe (III) и Cu (II). Необходимо было 
найти рациональный способ устранения влия-
ния ионов Fe3+ и Cu2+ и на основе существую-
щих методов маскирования [1, 4–6]; 
– выбор наиболее рационального приема 
нахождения неизвестной концентрации по ве-
личине аналитического сигнала. Было решено 
проводить анализ с использованием метода до-
бавок, который позволяет устранить влияние 
состава пробы на результаты анализа. В этом 
случае методика анализа становится более уни-
версальной. Главным условием применимости 
метода добавок является строгое соблюдение 
линейной зависимости аналитического сигнала 
от концентрации Al (III). 
Исследования проведены на модельных 
растворах Al (III) в области концентраций  
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составляет 385 нм), а оптимальным значением 
рН для экстракции комплекса Al (III) с 8-
осихинолином считать рН 5,0 (происходит 
наиболее полная экстракция комплекса). 
Чаще всего для пробоподготовки продуктов 
питания используют мокрое или сухое озоле-
ние. Однако при прокаливании продукта с це-
лью удаления органической матрицы (сухое 
озоление) возможна потеря легколетучих солей 
Al (III). Мокрое озоление представляется неце-
лесообразным в связи с большой вредностью 
операции, а также сложностью последующей 
работы с пробой, обусловленной высокими 
остаточными концентрациями кислот [8]. 
Поскольку разрабатываемая методика была 
апробирована на питьевой и минеральной воде, 
пробоподготовка проводилась в соответствие с 
методикой [8]. Анализируемые пробы выпари-
вались на электрической плитке при темпера-
туре 90°С до сухого остатка, т. е. подвергались 
концентрированию. Затем полученные пробы 
обрабатывались 0,1 моль/л раствором HCl. 
Данные растворы использовались для получе-
ния комплексов оксихинолината Al (III) и по-
следующей их экстракции хлороформом. 
Что касается мешающих ионов, то на дан-
ном этапе была исследована возможность уда-
ления ионов Fe (III) и Cu (II). Установлено, что 
влияние Fe (III), как и Cu (II), можно устранить 
регулированием рН среды. По данным [1, 4, 6], 
при рН 2,8 осуществляется экстракция хлоро-
формом оксихинолинатов Fe (III) и Cu (II). Та-
ким образом, в более кислой среде происходит 
переход комплексов мешающих элементов в 
хлороформный слой, а комплекс алюминия с 8-
оксихинолином остается в водной фазе, из ко-
торой он затем экстрагируется свежей порцией 
хлороформа при рН 5,0. 
Изучена зависимость интенсивности люми-
несценции при длине волны испускания 430 нм 
в диапазоне концентраций (1 – 15) · 10–5 моль/л. 
В качестве раствора сравнения использован рас-
твор 8-оксихинолина в хлороформе при рН 5,0. 
Установлено, что линейность соблюдается в диа-
пазоне (1 – 10) · 10–5 моль/л Al (III). При даль-
нейшем увеличении концентрации наблюдается 
резкое уменьшение аналитического сигнала. 
Методика определения состояла в следую-
щем: 1 л минеральной воды обрабатывали в 
соответствии с методикой пробоподготовки [8]. 
Сухой остаток после растворения в 10 мл 
0,1 моль/л раствора HCl был перенесен в мер-
ную колбу на 100,0 мл и доведен дистиллиро-
ванной водой до метки (раствор 1). Раствор 
Al (III) для внесения добавок готовили из ис-
ходного раствора Al (III) с концентрацией 
0,01 моль/л путем разбавления в 100 раз. Дан-
ный раствор имел концентрацию 0,0001 моль/л 
(раствор 2). Далее, в мерные колбы объемом 
50 мл наливали 10,0 мл раствора 1, 5,0 мл 1%-
го раствора 8-оксихинолина в хлороформе, и 
отмеренный объем раствора 2. Соответственно, 
в первую делительную воронку добавляли 0 мл 
раствора 2 (анализируемый раствор без добав-
ки); в каждую последующую – 2; 4; 6; 8, 10 мл 
раствора 2. Затем доводили растворы до метки 
ацетатным буферным раствором с рН 5,0.  
Растворы в воронках энергично встряхивали 
точно 5 мин. В результате экстракции получался 
оксихинолинат Al (III) желтого цвета. Для до-
стижения состояния равновесия эмульсии вы-
держивали в спокойном состоянии 10 мин. Кон-
троль рН осуществляли с помощью иономера 
Hanna 18314. После разделения слоев переноси-
ли нижний окрашенный хлороформный слой  
в кварцевую кювету с толщиной слоя 1 мм  
и измеряли интенсивность люминесценции на 
спектрофлуориметре SOLAR СМ2203 при дли-
не волны испускания λ = 430 нм. В качестве 
раствора сравнения использовали раствор 8-окси-
хинолина в хлороформе при рН 5,0. 
Затем, по полученным результатам измере-
ния строили зависимость интенсивности люми-
несценции (I) от концентрации добавки (Сдоб). 
Значение искомой концентрации Сх соответ-
ствует отрезку, отсекаемому прямой на оси 
абсцисс [9]. По полученным данным рассчиты-
вали концентрацию Al (III) в пробе. 
Линейность соблюдается до 10 · 10–5 моль/л. 
Предел определения составляет 0,95 · 10–5 
моль/л (0,26 мг/л) Al (III). 
Методика была апробирована на минераль-
ной и питьевой артезианской воде. 
Заключение. На основании проведенных 
исследований выбраны оптимальные условия 
проведения фотометрической реакции (время 
развития окраски, рН, температурно-временные 
параметры обработки растворов), оптимизиро-
ваны условия методики: обоснован выбор длин 
волн возбуждения и испускания, найдена об-
ласть концентраций, в которой зависимость 
интенсивности люминесценции от концентра-
ции является линейной. Кроме того, выбран 
наиболее рациональный прием нахождения не-
известной концентрации по величине аналити-
ческого сигнала – метод добавок. 
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